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Abstract 



The invention relates to a process for producing dust-free membrane filters from cellulose derivatives, in 
particular cellulose acetates and cellulose nitrates, the membrane filter raw materials being dissolved in 
a solvent and the resulting solution being treated with a mixture of solvent and non-solvent such that 
only the membrane filter-forming cellulose derivatives are precipitated out which are then separated off 
and processed in a manner known per se for the membrane filter production. It is possible by this 
method to produce dust-free cellulose derivative membrane filters which are suitable in particular for 
serum protein electrophoresis. 
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© Verfahren zur Herstellung von staubfreien Membranfiltern aus ublichen Zellulosederivaten 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
staubfreien Membranfiltern aus Zellulosederivaten, insbe- 
sondere Zelluloseacetaten und Zellulosenitraten, wobei die 
Membranfilterrohstoffe in einem Loser aufgelost warden 
und die erhaitene Ldsung mit einer solchen Mischung aus 
Loser und Nichtldser behandelt wird, daS nur die membran- 
filterbildenden Zellulosedenvate ausgefallt werden, die 
dann abgetrennt und in an sich bekannter Weise zur Mem- 
bra nf iltertierste Hung verarbeitet werden. 
Nach diesem Verfahren ist es moglich, staubfreie Zellulose- 
deri vatmem bra nfilter herzustellen, die sich insbesondere fur 
die SerumeiweiBelektrophorese eignen. 
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1. Verfahren zur Herstellung von staubfreien Mem- 
branfiltern aus Gblichen Zellulosederivaten, da- 
durch gekennzeichnet, dafi die Membranfilterroh- 
stoffe in einem ublichen L6ser aufgelost werden 
und die erhaltene Ldsung mit einer solchen Mi- 
schung aus einem Qblichen Loser und einem ubli- 
chen Nichtldser behandelt werden, daB nur die 



esterungsgrad andert sich das Ldslichkeits vernal - 
ten des Zellulosederivats in einem vorgegebenen 
Losungsmittelgemisch aus Ldsern und Nichtldsern 
derart. das zum Auflosen der Anteil des Ldsers lm 
Verhaltnis zum Nichddser immer geringer werden 
. kann. 

Durch das erflndungsgemaBe Verfahren ist es nun- 
mehr mdglich, vor der Membranherstellung aus Qbli- 



nenten ausgefallt werden, die abgetrennt und in an 
sich bekannter Weise zur Membranfilterherstel- 
lung verarbeitet werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Membranfilterrohstoffe Zellulose- 
acetat oder ZeUulosenitrate verwendet werden. 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Loser Aceton und/oder 
Methylenchlorid und als Nichtloser Methanol, Et- 



same Weise diejenigen Komponenten abzutrennen, de- 
ren Kettenlange bzw. Ver esterungsgrad nicht fur eine 
Membranfilterbildung geeignet ist Diese fur die Mem- 
branfilterbildung nicht geeigneten IComponenten blei- 
,5 ben bei der erfindungsgemaBen Behandlung in Losung, 
wahrend die membranfilterbildenden Zellulosedenvate 
ausgefallt werden. Diese bestehen dann weitgehend aus 
Derivaten mit solchen Kettenlangen und Veresterungs- 
graden, die fur die Membranfilterbildung geeignet sind. 



Methvlenchlor d und as Nicntioser ivieinano,, n- 6 .«wwi,«.w _ — ; - : . „„ t „u» pl " f nr Hie 



und Butylenglycol, Glyzerin und/oder Wasser.ver- 
wendet werden. 

4. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB eine Mischung aus Loser und 



einem 



Nichtloser in 
15-25 : 85-75 Vol.-%, 
25 : 75 VoL-%, verwendet wird. 

Beschreibung 



Verhaltnis 25 
insbesondere 



30 



Bei der Herstellung von Membranfiltern aus Zellulo- 
sederivaten, insbesondere Zelluloseacetaten und Zellu- 
losenitraten. wird immer wieder festgestellt, daB wech- 
selnde Mengen von nichtmembranbildenden bzw. film- 
bildenden Substanzen auftreten. die den sogenannten 35 
Filterstaub auf den fertigen Membranen bilden,der auf- 
wendig auf mechanische Weise entfernt werden muB, da 
er bei der Anwendung des Filters stort bzw. die Filter- 
funktion verhinderL Eine quantitative Entfernung dieses 
Filterstaubs ist bei einer groBtechnischen Herstellung 40 
fast unmdglich. 

Die Erfindung hat sich daher die Aufgabe gestellt, ein 
Verfahren zur Herstellung von staubfreien Membranfil- 

de: gen, sich beim Trocknen des Filters ganz zum SchluB auf 

1 Die JCettenlangenverteilung der als Membranfil- so der Oberflache der Zelluloseacetatmatrix ablagern und 
i.ure^cuwiKwe „*V __j • * ^ rt rt*»inA Artlmnraemerunedarstellen. 



Membranfilterherstellung eingesetzt, beispielsweise 
durch Auflosen in einem Gemisch aus ublichen Ldsern 
und Nichtlosern, wobei der Laser fluchtiger ist als der 
Nichtloser, und Aufbringen auf eine ebene Unterlage. 
Dabei verdunstet der Loser rascher als der Nichtloser 
und bei einem bestimmten Mischungsverhaltnis zwi- 
schen Loser und Nichtloser ist das Ldsungsvermdgen 
fur das Zellulosederivat erschdpft, welches dann in fe- 
ster Form unter Ausbildung eines Membran filters aus- 
fallt 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren 1st es mog- 
lich staubfreie Membranfilter Ublichen Zellulosederiva- 
ten herzustellen. Diese staubfreien Filter eignen sich 
besonders gut fur die SerumeiweiBelektrophorese. Im 
Falle von noch Staubteilchen enthaltenden Filtem wa- 
ren bisher durch eine spezielle Nachbehandlung zu eh- 
minierende Fehler, wie Endosmose. Verbreiterung der 
y-Globulinfraktion, zu hohe /-Globulinwerte, zu medn- 
ge Albuminwerte etc zu beseitigen. 

Es wurde ferner festgestellt, daB durch das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren nicht nur staubbildende Sub- 
stanzen aus den eingesetzten Zellulosederivatrohstof- 
fen, die als Abkdmmlinge von Naturstoffen wechselnde 
Kettenlangen und Veresterungsgrade besitzen, abge- 



terrohstoffe eingesetzten Zellulosedenvatmolekule 
erstreckt sich fiber einen weiten Bereich von hoch- 
polymer bis oligomer. 

2. Mit abnehmender Kettenlange andert sich das 
Ldslichkeitsverhalten des Zellulosederivats in ei- 
nem vorgegebenen Losungsmittelgemisch aus Ld- 
sern und Nichtlosern derart, daB zum Auflosen der 
Anteil des Lasers im Verhaltnis zum Nichtloser im- 
mer geringer werden kann. 



dort eine Art Impragnierung darstellen. 

Als Membranfilterrohstoffe werden bei der Durch- 
. fuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens insbeson- 
dere Zelluloseacetate und/oder ZeUulosenitrate ver- 
55 wendet - 

Als ubliche Loser werden vorzugsweise Aceton und 
Methylenchlorid, insbesondere Methylenchlorid, sowie 
als ubliche Nichtldser Methanol, Ethanol, Butanol, Gly- 
cole, insbesondere Ethylenglycol und Butylenglycol, 



3 m U 6 ™Su :"ur Membranbildung (Filmb* eo G.yzerin Oder Wasser verwendet, wobei Ethanol und/ 
:"r. ! m u -Kn^m^nHpr K^nlanire ab. oder Wasser besonders bevorzugt werden. 



dung) nimmt mit abnehmender Kettenlange ab, 
dementsprechend resultiert daraus eifie Zunahme 
der Staubbildung aus Zellulosederivaten, deren 
Kettenlange fur eine Membranbildung nicht aus- 
reicht 

4.. Der Veres terungsgrad der Zellulosedenvate er- 
streckt sich uber einen Bereich. der zwischen bei- 
spielsweise 2 und 3 liegt. Mit abnehmendem Ver- 



oder Wasser besonders bevorzugt werden. 

Das jeweilige Mischungsverhaltnis aus Laser und 
Nichtloser hangt von den als Ldser und Nichtldser ein- 
gesetzten Substanzen, den zu reinigenden Zellulosederi- 
65 vatrohstoffen, der Behandlungszeit, -temperatur sowie 
von der Konzentration der Rohstoffe in dem Ldser ab 
und laBt sich durch einfache Vorversuche ermitteln. 
Im allgemeinen wird bei Zimmertemperatur gearbei- 
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tet und eine Mischung aus Loser und NichtlOser in ei- 
nem Verhaltnis 15—25 :85— 75 Vok-% und insbesonde- 
rc 25 : 75 Vol.-% verwendet 

Im einzelnen kann das erfindungsgemSBe Verfahren 
wie folgt durchgefOhrt werden: 5 

Unter Einsatz eines Zelluloseacetats mit einem Ace- 
tylgehalt von 37 bis 40% wird ein Losungsmittelgemisch 
aus beispielsweise Methylenchiorid als Loser und Etha- 
nol und Wasser als Nichd6ser verwendet Ein derartiges 
Zelluloseacetat fallt aus einer Ldsung von 6 g Zellulose- io 
acetat (Bayer LI 000), 47,5 ml Methylenchiorid, 475 ml 
Ethanol und 5,0 ml Wasser aus, wenn der Methylenchlo- 
ridgehalt unter 25% des Methylenchloridanteils im Ge- 
misch mit Wasser und Ethanol sinkt Bis zu einem Ge- 
halt von etwa 15 Vol.-% Methylenchiorid fallt noch 15 
filmbildendes Zelluloseacetat an und erst darunter in 
merklichen Mengen die staubbildenden Anteile. Als 
Waschlosung kann man als Standard eine Mischung aus 
15 Vol.-% Methylen, 15Vol.-% Wasser und 70VoI.-% 
Ethanol verwenden, wobei jedoch auch mit reinem Al- 20 
kohoi und mit reinem Wasser bzw. beliebigen Gemi- 
schen aus beiden Extrakte erhalten werden konnen. Da- 
bei werden bis zu 35% l6sliche Anteile gefunden. Mem- 
branfilter, die aus diesen auf diese Weise gereinigten 
Zelluloseacetaten in der weiter oben beschriebenen 25 
Weise hergestellt werden. weisen kcinen Filterstaub 
mehr auf. 

Beispiel 

30 

Es werden 10 g Zelluloseacetat in ein Becherglas ein- 
gewogen und unter Ruhren in 120 ml Ethanol und 10 ml 
Wasser bei Zimmertemperatur aufgcschlammt. Nach- 
dem eine homogene Mischung erhalten worden ist, wer- 
den 70 ml Methylenchiorid zum Losen zugesetzt Dann 35 
wird mit einer Losung aus 210 ml Ethanol plus 60 ml 
Wasser gefallt Die gefallte Ldsung wird zentrifugiert, 
ca. 100 ml der Losung (obere Fraktion) werden abge- 
nommen und bei 105°C zur RQckstandsbestimmung ein- 
gedampft. Das Zelluloseacetat im Zentrifugenglas wird 40 
mit einer WaschflUssigkeit aus 15 ml Methylenchiorid, 
1 5 ml Wasser und 70 ml Ethanol gewaschen und kann 
dann, gegebenenfalls bei einem Trocknen zur Mem- 
bra nfilterherstellung unter Gewinnung staubfreier 
Membranfilter eingesetzt werden. 45 
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